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Die folgenden Angaben eind den vom Antnelder eingereichten Unterlagen entnommen 
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Beschreibung 

Die Erfindungbetrifft neue Biphenyl-carbamate, -thiocarbamate, -carbonate und -thiocarbonate, ihre Herstel- 
lung sowie Zwischenprodukte zu Hirer Herstellung und ihre Verwendung als PflanzenschutzmitteL 
5 Es ist bereits bekannt, daB Acetaraidobiphenyl-Verbindungen herbizide Eigenschaften besitzen 
(WO 93/11097). Hfiufig ist jedoch die Herbizidwirkung der bekannten Verbindungen nicht ausreichend, oder es 
treten bei entsprechender Herbizidwirkung Selektivitatsprobleme in landwirtschaftlichen Hauptkulturen auf. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist die Bereitstellung von neuen Biphenylcarbamaten und verwandten 
Verbindungen, die diese Nachteile nicht aufweisen und die in ihren biologischen Eigenschaften den bisher 
10 bekannten Verbindungen Qberlegen sind. 

Es wurde nun gef unden, daB Verbindungen der allgemeinen Formel I 




25 



in der 

YOoderS, 

XO,S, -NR 4 -NR 4 -0- oder — NR 4 — NH— , 

R 2 Wasseretoff, Ci-<VAIkyl,,Ci-CrAlkoxy, Halo-Q-CValkyi, Halo-d-Q-alkoxy, Halogen, Nitro und 
Cyano 

30 5 3 Sj-Q-AIkyl, Ci-C 3 -AIkoxy, Ci-C 3 -HaIoaIkyI, d-C 3 -Haloalkoxy, Halogen, Q-C 3 -HaIoaIkyIthio, 
Ci — C 3 -Alkylthio, Cyano, Nitro bedeuten und 

R 1 und R 4 gleich oder verschieden sind und Wasserstoff, Cj-Ce-AIkyi, welches einfach oder mehrfach mit 
Ci-C 3 -Alkoxy, Hydroxy, Halogen, Cyano, Ci-C 3 -Alkyithio, Ci -C 3 -AIkylcarbonyloxy, Ci -C 3 -A!kyloxycarbo- 
nyl, Qj-Ce-Cycloalkyl, unsubstituiertes Phenyl oder mit Ci-C 3 -Alkyl, Halogen, Nitro, Cyano, Ci~C 3 -AIkoxy 
35 oderHalo-Ct— C 3 -alkoxysubstituiertesPhen^substituiertseinkann; 

unsubstituiertes oder mit Q -C 3 -AIkyI, Halogen, Nitro, Cyano, Ci-C 3 -ABcoxyoder Haio-Ct -C^alkoxy substi- 
tuiertes Phenyl; 

eine mehrfach, durch O unterbrochene Ci — Q- Alkylke tte ; 

C 3 — Ce-Cycloalkyl, welches einfach oder mehrfach mit Fluor, Chlor oder Methyl substituiert sein kann: 
40 C 3 -C^AlkenyloderC 3 ~CVAlkinyl; 

Phenyl, welches mit Ci -C 3 -Alkyl, Halogen, Nitro, Cyano, Q -C 3 -Alkoxy oder C t -C 3 -HaIoaIkoxy substituiert 
seinkann; 

Ci -Q-Alkylcarbonyl, Phenylcarbonyl oder mit Ci-C 3 -Alkyl, Halogen, Nitro, Cyano, Ci-C^Alkoxy oder 

Halo-Ct — C 3 -alkoxy substituiertes Phenylcarbonyl bedeuten und 
45 R 1 und R 4 gemeinsam mit einem N- Atom einen 3- 6-gliedrigen gesittigten heterocyclischen Ring bilden, 

erne Qberlegene herbizide Wirkung besitzen. 
Die Bezeichnung Halogen umfaBt Fluor, Chlor, Brom und Jod Die Bezeichnungen Alkyl, Alkenyl und Alkinyl 

schlieBen ein, daB die Kohlenstoffkette verzweigt oder unverzweigt sein kann. Die Bezeichnung heterocycli- 

scher Ring umfaBt Reste wie z. B, Ethylenimino, Tetrahydropyrrolyl, Morpholinyl, Piperazinyl und 4-Methylpi- 
50 perazinyl 

Bevorzugt sind solche Verbindungen der Formel I, bei denen R 2 d— Q-Alkyl, insbesondere Methyl, und R 3 
Ci — C 3 -HaloalkyI, insbesondere Trifluormethyi, bedeutea 
Die erfindungsgem&Ben Verbindungen der allgemeinen Formel I lassen sich herstellen, indem man 

55 A) eine Verbindung der allgemeinen Formel II 
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in der R 2 und R 3 die in der allgeraeinen Formel I angegcbene Bedeutung haben, mit einera Isocyanat bzw. is 
Isothiocyanat der allgemeinen Formel III 

Y-C-N-R 1 in, 

worin Y und R 1 die in der allgeraeinen Formel I angegebene Bedeutung haben, gegebenenfalls in Gegen- 20 

wart einer Base und/oder eines Katalysators zur Reaktion bringt, oder 

B) eine Verbindung der allgemeinen Formel II mit einem Chlorid der allgemeinen Formel IV 



Y 

R i. x JL C i 



IV, 



worm X, Y und R 1 die in Formel I angegebene Bedeutung haben, in Gegenwart einer Base zur Reaktion 
bringt oder 

C) eine Verbindung der allgemeinen Formel II mit Phosgen, Thiophosgen oder einem entsprechenden Di- 
bzw. Triphosgen zu einem Zwischenprodukt der allgemeinen Formel V 



25 
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35 




v, 



40 



45 



worm R 2 , R 3 und Y die in Formel I angegebene Bedeutung haben, umsetzt und dieses dann in Gegenwart 50 
einer Base mit einem Amin bzw. Alkohol oder Thiol der allgemeinen Formel VI 



HX-R 1 VI 

worin X und R 1 die in Formel I angegebene Bedeutung haben, reagieren laflt oder 
D) eine Verbindung der allgemeinen Formel VII 



55 




vn, 



in der R 2 , Y, X und R 1 die in der allgemeinen Formel 1 angegebene Bedeutung haben und Z fQr Brom, Jod 

3 
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oder — O— SO2— CF3 steht, mit einer Verbindung der allgemeinen Forme! VIII 



U 




vnr, 



in der R 3 die in der allgemeinen Formel I angegebene Bedeutung hat und U Air li, MgCI, MgBr, B(OH)2 
oder Trialkyl-Sn steht, in Gegenwart eines Katalysators zur Reaktion bringt, oder 
E) eine Verbindung der allgemeinen Formel DC 

15 



2 




U 



25 

worin R 1 , R 2 Y und X die in der allgemeinen Formel I und U die in der allgemeinen Formel VIII angegebene 
Bedeutung haben, mit einer Verbindung der allgemeinen Formel X 




worin R 3 die in der allgemeinen Formel I und Z die in der allgemeinen Formel VII angegebene Bedeutung 
haben, in Gegenwart eines Katalysators zur Reaktion bringt 

40 

Gegenstand der Erfindung sind auch die Verbindungen der allgemeinen Formeln II und V 




55 wobei im Fall von Verbindungen der Formel II, bei denen R 2 = CH3 ist, R 3 nicht Nitro, Cyano, Methyl oder 
Methoxy sein kann, oder wenn R 2 = NO2 ist, R 3 nicht Fluor, Trifluormethyl oder Chlor sein kann, als Zwischen- 
produkte zur Herstellung der Verbindungen der Formel L 
Die Zwischenprodukte der Formel II kdnnen hergestellt weixlen, indem man entweder 

60 F) eine Verbindung der allgemeinen VIII mit einem Phenol der allgemeinen Formel XI 




XI 



Z 
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worin R 2 die in Formel I und Z die in Forme! VII angegebene Bedeutung haben, in Gegenwart eines 
Katalysators zur Reaktion bringt, oder 

G) eine Verbindung der allgemeinen Forrael VIII mit einem geschfltzten Phenol der allgemeinen Formel 
XII 



5 




worin R 2 und Z die in Formel XI angegebene Bedeutung haben und R 5 fiir eine Schutzgruppe steht, in 
Gegenwart eines Katalysators mit einer Verbindung der allgemeine Formel VIII zu einem Zwischenpro- is 
dukt der allgemeinen Formel XIII 
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Xlll 




in der R 2 , R 3 und R 5 die in den Formeln angegebene Bedeutung haben, umsetzt und anschlieBend die 30 

Schutzgruppe abspaltet, oder 

H) ein Phenol der allgemeinen Formel XTV 

35 

XIV 




worin R 2 und U die in den Formeln I bzw. VIII angegebenen Bedeutungen haben, mit einer Verbindung der 
Formel X in Gegenwart eines Katalysators zur Reaktion bringt oder 
I) ein geschOtztes Phenol der allgemeinen Formel XV 



40 



45 




worin R 2 und U die in den Formeln I bzw. VIII angegebenen Bedeutungen haben und R 5 fflr eine Schutz- 
gruppe steht, mit einer Verbindung der allgemeinen Formel X in Gegenwart eines Katalysators zu einem 55 
Zwischenprodukt der Formel XIII umsetzt und anschlieBend die Schutzgruppe abspaltet 

Die erfindungsgem£Ben Verbindungen der allgemeinen Formel V lassen sich herstellen, indem man eine 
Verbindung der Formel II mit Thiophosgen bzw. Phosgen bzw. Di- oder Triphosgen gegebenenfalls in Gegen- 
wart einer Base und eines Ldsungsmittels umsetzt (Verfahrensvariante ]\ 60 

Als Basen gemfiB Verfahrensvarianten A), B), C) und J) tonnen z. B. terttere Amine Pyridine, Alkali- oder 
Erdalkalicarbonate bzw. -hydrogencarbonate oder Erdalkalioxide verwendet werden. Beispielhaft seien fQr die 
Verfahrensvarianten A) und B) Triethylamin und 4-Dimethylaminopyridin und fflr Verfahrensvariante C) Calci- 
umoxid oder Magnesiumoxid und fQr die Verfahrensvariante J) insbesondere w&Brige Natronlauge genannt 

Als Katalysator gemfiB Verfahrensvariante A) ist Dibutylzinndilaurat geeignet 65 

Als Katalysator gemSB Verfahrensvarianten D), E\ F), G), H) und I) kdnnen z. B. Palladium- oder Nickel-Ver- 
bindungen, wie Bis-(triphenylphosphin)-palladium(II)-chlorid, Tetralds-(triphenylphosphin)-palladium(II) oder 
Bis-(triphenyiphosphin)-nickei(II)-chlorid eingesetzt werden. 
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Als Schutzgruppen an der phenolischen Hydroxygruppe bei den Verfahrensvarianten G) und I) kSnnen die 
Oblichen Phenolschutzgruppen, wie z. B. Allyl, Benzyl, tert-Butyl, Pivaloyl und teiX-Butyl-dimethylsilyl verwen- 
det werden. 

Die Auf arbeitung der erfindungsgemaBen Verbindungen erfolgt in der Ublichen Art und Weise. Eine Aufreini- 
gung erfolgt durch Kristallisation oder Saulenchromatographie. 

Die erfindungsgem&Ben Verbindungen stellen in der Regel farblose oder schwach gelb gefirbte kristalline 
oder zahflQssige Substanzen dar, die zum Teil gut ldslich in chlorierten Kohlenwasserstoffen, wie zum Beispiei 
Methylenchlorid oder Chloroform, Ethern, wie zum Beispiei Diethylether oder Tetrahydrofuran, Alkoholen, wie 
zum Beispiei Methanol oder Ethanol, Ketonen, wie zum Beispiei Aceton oder Butanon, Amiden, wie zum 
Beispiei Dimethylfonnamid, oder auch Sulfoxides wie zum Beispiei Dimethylsulfoxid, sind 

Die erfindungsgemaBen Verbindungen zeigen eine gute herbizide Wirkung bei breitbiattrigen Unkrautern 
und Grasern. Ein selektiver Einsatz ist in verschiedenen Kulturen mdglich, z. B. in Raps, Rtiben, Sojabohnen, 
Baumwolle, Reis, Mais, Gerste, Weizen und anderen Getreidearten. Einzelne Verbindungen sind auch als 
Selektivherbizide in RGben, Baumwolle, Soja, Mais und Getreide geeignet Ebenso konnen die Verbindungen zur 
Unkrautbekampfung in Dauerkulturen, wie z. B. in Forst-, Ziergehdlz-, Obst-, Wein-, Citrus-, NuB-, Bana- 
nen,-Kaff ee-, Tee-, Gummi-, Olpalm-, Kakao-, Beerenf rucht- und Hopfenanlagen eingesetzt werden. 

Die erfindungsgemaBen Verbindungen konnen z. B. bei den folgenden Pflanzengattungen verwendet werden: 
Dikotyle Unkriuter der Gattungen wie Sinapis, Lepidium, Galium, Stellaria, Matricaria, Anthemis, Galinsoga, 
Chenopodium, Brassica, Urtica, Senecio, Amaranthus, Portulaca, Xanthium, Convolvulus, Ipomoea, Polygonum, 
Sesbania, Ambrosia, Cirsium, Sonchus, Solanum, Lamium, Veronica, Abutilon, Datura, Viola, Galeopsis, Papaver, 
Centaurea und Chrysanthemum; Monokotyle Unkrauter der Gattungen wie Avena, Alopecurus, Echinochloa, 
Setaria, Panicum, Digitaria, Poa, Eleusine, Brachiaria, Lolium, Bromus, Cyperus, Elymus, Sagittaria, Monochorea, 
Funbristylis, Eleocharis, Ischaemum und Apera. 

Die Aufwandmengen schwanken je nach Anwendungsart im Vor- und Nachauflauf zwischen 0,001 bis 5 kg/ha. 

Die erfindungsgemaBen Wirkstoffe konnen auch als Defoliant, Desiccant und Krautabtdtungsmittel verwen- 
det werdea 

Die erfindungsgemaBen Verbindungen kdnnen entweder allein, in Mischung miteinander oder mit anderen 
Wirkstoffen angewendet werden. Gegebenenfalls konnen andere Pflanzenschutz- oder SchadlingsbekSmp- 
fungsmittel je nach dem gewQnschten Zweck zugesetzt werden. Sofern eine Verbreiterung des Wirkungsspek- 
trums beabsichtigt ist, kdnnen auch andere Herbizide zugesetzt werden. Beispielsweise eignen sich als herbizid 
wirksame Mischungspartner diejenigen Wirkstoffe, die in Weed Abstracts, VoL 43, No. 2, 1994 unter dem Titel 
"List of common names and abbreviations employed for currently used herbicides and plant growth regulators" 
auf gefOhrt sind 

Eine Forderung der Wirkintensitit und der Wirkungsgeschwindigkeit kann zum Beispiei durch wirkungsstei- 
gernde Zusatze, wie organische Ldsungsmittel, Netzmittel und Ole, endelt werden. Solche Zusatze lassen daher 
gegebenenfalls eine Verringerung der Wirkstoff dosierung za 

ZweckmaBig werden die erfindungsgemaBen Wirkstoffe oder deren Mischungen in Form von Zubereitungen, 
wie Pulvern, Streumitteln, Granulaten, Losungen, Emulsionen oder Suspensionen, unter Zusatz von flQssigen 
und/oder f esten Tragerstoff en beziehungsweise Verdflnnungsmitteln und gegebenenfalls Haft- Netz-, Emulgier- 
und/oder Dispergierhilfsmitteln angewandt 

Geeignete flussige Trigerstoffe sind zum Beispiei aliphatische und aromatische Kohlenwasserstoffe, wie 
Benzol, Toluol, Xylol, Cyclohexanon, Isophoron, Dimethylsulfoxid, Dimethylfonnamid, weiterhin Mineraldlfrak- 
tionen und Pflanzendie. 

Als f este Tragerstoff e eignen sich Mineralien, wie zum Beispiei Bentonit, Silicagel, Talkum, Kaolin, Attapulgit, 
Kalkstein und pflanzliche Produkte, wie zum Beispiei Mehle. An oberflachenakthren Stoffen sind zu nennen zum 
Beispiei Calciumligninsulfonat, Polyethylenalkylphenyiether, Naphthalinsulfonsauren und deren Salze, Phenol- 
sulfonsauren und deren Salze, Formaldehydkondensate, Fettalkoholsulfate sowie substituierte Benzolsulfonsau- 
ren und deren Salze. 

Der Anteil des bzw. der Wirkstoff e(s) in den verschiedenen Zubereitungen kann in weiten Grenzen variieren. 
Beispielsweise enthaiten die Mitt el etwa 10 bis 90 Gewichtsprozent Wirkstoff, etwa 90 bis 10 Gewichtsprozent 
flussige oder feste Tragerstoff e sowie gegebenenfalls bis zu 20 Gewichtsprozent oberflichenaktive Stoff e. 

Die Ausbringung der Mittel kann in Qblicher Weise erfolgen, zum Beispiei mit Wasser als Trftger in Spritz- 
briihmengen von etwa 100 bis 1000 Liter/ha. Erne Anwendung der Mittel im sogenannten Low-Volume und 
Ultra-Low- Verfahren ist ebenso mdglich wie ihre Applikation in Form von sogenannten Mikrogranulaten. 

Die Herstellung dieser Zubereitungen kann in an sich bekannter Art und Weise, zum Beispiei durch Mahl- 
oder Mischverf ahren, durchgefuhrt werden. Gewtoschtenf alls kdnnen Zubereitungen der Einzelkomponenten 
auch erst kurz vor ihrer Verwendung gemischt werden, wie es zum Beispiei im sogenannten Tankmixverf ahren 
in der Praxis durchgefuhrt wird. 

Zur Herstellung der verschiedenen Zubereitungen werden zum Beispiei die folgenden Bestandteile einge- 
setzt: 

A) Spritzpulver 

20 Gewichtsprozent Wirkstoff 35 Gewichtsprozent Bleicherde 8 Gewichtsprozent Calciumsalz der Ligninsul- 
fonsaure 2 Gewichtsprozent Natriumsalz des N-Methyl-N-oleyl-taurins 35 Gewichtsprozent Kieselerde 

B) Paste 

45 Gewichtsprozent Wirkstoff 5 Gewichtsprozent Natriumaluminiumsilikat 15 Gewichtsprozent Cetylpolygly- 
colether mit 8 mol Ethylenoxid 2 Gewichtsprozent Spindeldl 10 Gewichtsprozent Polyethylenglycol 23 Ge- 
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wichtsprozent Wasser 
Q Emulsionskonzentrat 

20 Gewichtsprozent Wirkstoff 75 Gewichtsprozent Isophoron 5 Gewichtsprozent einer Mischung auf Basis des 
Natriumsalzes des N-Methyl-N-oleyi-taurins und des Calciumsalzes der LigninsulfonsSure. 5 

Die nachfolgenden Beispiele beschreiben die Herstellung der erfindungsgem§Ben Verbindungen. 

Beispiel 1 

10 

(Verf ahrensvariante A) 

N4sopropyI-0^2^3-trifluomethylphenyi)^raethyIphenyl]-carbamat 

Eine Ldsung von 1 g (3,96 mmol) 4-Methyl-2-(3-trifluormethylphenyI)-phenol in 1 ml Toluol wird mit jeweils 1 is 
Tropfen Triethylamin und Dibutylzinndilaurat versetzt Dann werden 0,39 ml (3,96 mmol) Isopropylisocyanat 
zugetropft und 6 Stunden bei 50° C gerQhrt Das Reaktionsgemisch wird auf 10 ml 10%ige waBrige Natriumhy- 
drogencarbonat- Ldsung gegossen und dreimal mit 5 ml Toluol extrahiert Die vereinigten organischen Phasen 
werden zweimal mit 5 ml Wasser gewaschen, liber Magnesiumsulf at getrocknet, filtriert und am Rotationsver- 
dampfer eingeengt Der RQckstand wird s§uIenchromatographisch (Kieselgel, HexaniEssigester = 9:1) gerei- 20 
nigt 

Ausbeute: 1,20 g (90%) farbtose Kristalle 
Schmelzpunkt 101 — 102° C; Rf = 0,92 (Essigester). 

Beispiel 2 25 
(Verfahrensvariante B) 
N,N-Di-sec-butyl-0{2^34rifluormethylphen 

30 

Eine Ldsung von 2 g (733 mmol) 4-Methyl-2^3-trifluonnethylphenyi)-phenoI in 20 ml Tetrahydrofuran wird 
mit 2 ml Triethylamin, einer Spatelspitze 4-Dimethylaminopyridin und 1,53 g (7,93 mmol) Di-sec-butylcarba- 
moylchlorid versetzt und 4 Stunden unter RQckfluB gekocht Das Reaktionsgemisch wird auf 50 ml Eiswasser 
gegossen und dreimal mit 40 ml Diethylether extrahiert, uber Magnesiumsulf at getrocknet, filtriert und einge- 
engt 35 
Ausbeute: 2,67 g (83%), farbloses 01 
n - 1,5076; Rf - 0,72 (Essigester). 

Beispiel 3 

40 

(Verfahrensvariante C) 

N-Isopropyl-0{2^3-trifluormethylphen^ 

Zu einer Suspension von 2,0 g (6,05 mmol) l-CMor-0{2^3-trifluormethylp^ 45 
und 0,24 g (6,05 mmol) Magnesiuraoxid in 20 ml Tetrahydrofuran wird eine Ldsung von 0,36 g (6,05 mmol) 
Isopropylamin in 10 ml Tetrahydrofuran bei 20— 25°C langsam getropft Nach dreistundigem RQhren bei 
Raumtemperatur werden 80 ml Essigslureethylester zugegeben. Das Reaktionsgemisch wird in einen SchQttelt- 
richter Qberftihrt und je einmal mit 100 ml Wasser und 100 ml halbges&ttigter Natriumchlorid-Ldsung gewa- 
schen, fiber Magnesiumsulf at getrocknet, filtriert und am Rotationsverdampfer eingeengt Der RQckstand wird 50 
saulenchromatographisch (Kielselgel; Hexan/Essigester - 95/5) gereinigt 
Ausbeute: 0,87 g (41 % der TTieorie) 
n ? « 1,5494; R| - 0,94 (Essigester). 

(Verfahrensvariante F) 55 

4-Meth^-2-(3-trifluormethylphenyl)-phenol 

Eine Ldsung von 23,13 g (123 mmol) 2-Brom-4-methylphenol in 50 ml Dimethoxyethan wird mit 500 mg 
(0,71 mmol) Bis-triphenylphosphin-palladiumdichlorid versetzt und 15 min bei Raumtemperatur gerQhrt Dann 60 
werden 29,4 g (155 mmol) 3-Trifuormeth5lphenylboronslure und eine Ldsung von 36,2 g (431 mmol) Natriumhy- 
drogencarbonat in 437 ml Wasser zugegebea Die Suspension wird 16 Stunden unter RQckfluB gekocht An- 
schlieBend werden 231 ml 1 molare Natronlauge zugegebea Das Reaktionsgemisch wird dreimal mit jeweils 
400 ml Diethylether extrahiert Die vereinigten organischen Phasen werden mit 400 ml Wasser gewaschen, Qber 
Magnesiumsulf at getrocknet, filtriert und am Rotationsverdampfer eingeengt Der RQckstand wird siulenchro- 65 
matographisch (Kieselgel; Hexan/Essigester - 4/1) gereinigt 
Ausbeute: 12,6 g(50 mmol; 40% derTheorie) als farbloses Ol 
Rf (Essigester) « 0,92 
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n - 1,5439. 

(Verfahrensvariante J) 

i) l-CMor-0{2^3-trifluonneto^ 

Zu einer Ldsung von 30 g (1 19 mmol) 4-MethyI-2-(3-trifluormetfaylphenyl)-phenol in 100 ml Toluol werden bei 
— 10°C 92,7 ml (179 mmol) einer 1,93 molaren PhosgenlSsung in Toluol zugetropft Nach 15 Minuten RQhren 
werden bei 0°C 50 ml 22%ige Natronlauge langsam zu getropft Das Reaktionsgemisch wird 3 Stiinden bei 
Raumtemperatur gerOhrt und anschlieBend in einen SchUtteltrichter ttberf Ohrt Die wifirige Phase wird abge- 
trennt und einmal mit 100 ml Toluol extrahiert Die vereinigten Toluolphasen werden jeweils einmal mit 100 ml 
Wasser und 100 ml halbges&ttigter Natriumchlorid-Ldsung gewaschen, Qber Magnesiumsulfat getrocknet, fil- 
triert und am Rotationsverdampfer eingeengt Der RQckstand wird ohne weitere Reinigung weiter umgesetzt 
Ausbeute: 35,1 g (94,5% der Theorie) als leicht gelbliches 01 
NMR (300 MHz): 2,42 ppm (s, 3H, CH 3 ); 

7,1 — 7,3 ppm (m, 3H, Aromatenprotonen) und 7,5—7,8 ppm (m, 4H, Aromatenprotonen). 

i$ !<M>r-0^2^34rifluonnethylphenyQ^ 

Zu einer Ldsung von 7,14 g (28,31 mmol) 4-Methyl-2-(3-trifluormethylphenyl)-phenol in 15 ml Chloroform 
werden 2,17 ml (28,31 mmol) Thiophosgen zugetropft AnschlieBend werden bei 15—20 °C 11,32 ml 10%ige 
Natronlauge (28,31 mmol) langsam zugetropft Nach dreisttindigem RQhren bei Raumtemperatur wird die 
organische Phase abgetrennt, mit 10 ml Wasser gewaschen, uber Magnesiumsulfat getrocknet, filtriert und am 
Rotationsverdampfer eingeengt Der RQckstand wird s5ulenchromatographisch(Kieselgel; Hexan/Essigester = 
97/3)gereinigt 

Ausbeute: 3,2 g (34%) als farbloses 01 

NMR (300 MHz): 2,45 ppm (s, 3H, CH 3 ); 7,1 ppm (m, 1H); 7,28 ppm (m, 1H); 7,5-7,7 ppm (m, 3H) und 7,72 ppm (s 
breit,! H). 

In analoger Weise werden die folgenden Verbindungen der Formel I hergestellt: 
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Die nachfolgenden Anwendungsbeispiele erlSutern die Erfindung: 

Anwendungsbeispiel A 

Im Gewachshaus wurden die aufgefuhrten Pflanzenspezies vor dem Auflaufen mit der aufgeffihrten erfin- 25 
dungsgemaBen Verbindung in einer Aufwandmenge von 1.0 kg Wirkstoff/ha behandelt Die Verbindung wurde 
zu diesem Zweck als Emulsion mit 500 litem Wasser/ha gleichmSBig Ober die Pflanzen versprQht Hier zeigte 3 
Wochen nach der Behandlung die erfindungsgemaBe Verbindung eine hohe Kulturpflanzenselektivitat in Soja- 
bohne, Baumwolle, Weizen und Mais bei ausgezeichneter Wirkung gegen das Unkraut 



Verbindung 



Beispiel 1 
Unbehandelt 



Tabellel 

GGTZAASPSGMPSSVV 
LORELGEAOAAOEOEI 
XSZ AORTNRLTLBL 



MHAMMRVS HACS ES 



R O 
P S 



A I XXYEI SAPHSXSES 

0 000334 4.4 4344444 
000000000000 0 00 0 
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UH 44 JU t>UO 


Al 




BAYER-Code 




Gf XMA 
uLA/wn 


vaiyUllB in OA 


u = Keine ocnadigung 


uuon/ 


vsuosypiurn nirsuiurn 


1=1- 24% Scnadlgung 


TR7AX 


TYftfpi im aPQtiui im 

1 I IUUUIII dVdUVUIll 


^ =2 ^ti - /4 % ocnaaigung 


ye AMY 


llldyo 


o = 7o - 89 % ocnadigung 


At HMV 


Ajopecurus myosuroiaes 


4 = so - 100 % ocnadigung 


Atanntz 


ciyfiius repens 




ScTVI 


setana vindis 


• 


DA fc/OO 

PANSS 


Panicurn sp. 






oorynurn najepense 




flAl A 0 

KaALAr 


vaaiium apanns 




MATCH 


Matricaria cnamomilla 






polygonum sp. 




crocv 
SEBcX 


sesoania exaitata 


• 


oC/Loo 


Solarium sp. 




vcrirc 


veronica persica 


- 


VIOSS 


viola sp. 





Anwendungsbeispiel B 

Im GewSchshaus wurde die in der Tabelle 2 aufgef Qhrte Verbindung durch Pipettieren auf eine Wasserober- 
flache von ca. 170 cm 2 appliziert, wobei die Testpflanzen im Vorauflauf sowie im 1— 3-BIattstadium eingesetzt 
wurdea Nach 2 Wochen zeigte sich, dafi die erfindungsgem&Be Verbindung stark wirksam gegen ECHCG ist 
und gleichzeitig selektiv zu Wasserreis. 
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Tabelle2 



Verbindung Wasserapplikatlon [kg AS/ha] O E 

R C 

Y H 

S C 



BeispieM 0,2 0 4 



Unbehandeft 0 0 

20 



25 

AS = Aktivsubstanz 

30 

BAYER Code: 

35 

ORYSA Oryza saSva 
ECHCG Echfnochtoa crus-ga!!i 

40 

PatentansprUche 

i: Verbindungen der allgemeinen Formel I 

45 



50 



55 

in der 

YOoderS, 

XO,S, — NR 4 -NR 4 -0- oder — NR 4 — NH— , 

R 2 Wasserstoff, Ci -GrAlkyI, Ci -C 2 -Alkoxy, Halo-Q -CValkyl Halo-Ct -Q-alkoxy, Halogen, Nitro und 60 
Cyano, 

R3 Q-CMlkyi, Ci-C 3 -AIkoxy, Ci-C 3 -Haloalkyl Ci-C 3 -Haloalkoxy, Halogen, Ci-C 3 -Haloalkylthio, 
Ci — C 3 -Alkylthio, Cyano, Nitro bedeuten und 

R 1 und R 4 gleich oder verschieden sind und Wasserstoff, Ci— Ce-AIkyl, welches einfach oder mehrfach mit 
Ci-C 3 -Alkoxy, Hydroxy, Halogen, Cyano, Q-Cs-Alkylthio, d-Cs-Alkylcarbonyloxy, Ci-C 3 -Aikylox- 65 
ycarbonyl, Ca-Ce-Cycloalkyl, unsubstituiertes Phenyl oder mit Ci-C 3 -AIkyl, Halogen, Nitro, Cyano, 
Ci — CrAlkoxy oder Halo-Ci — C 3 -alkoxy substituiertes Phenyl substituiert sein kann; unsubstituiertes oder 
rait Ci -C 3 - Aflcyl, Halogen, Nitro, Cyano, Ci -Qr Alkoxy oder Halo-Ci -C 3 -alkoxy substituiertes Phenyl; 

13 
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eine mehrfach,durch O unterbrochene Ci — Ce-Alkylkette; 

C3— Q-Cycloalkyl, welches einfach oder mehrfach mit Fluor, Chlor oder Methyl substituiert sein kann; 
Ca-Ce-AIkenyl oder Cs-Ce-AIkinyl; 

Phenyl welches mit Ci— C3-Alkyl, Halogen, Nitro, Cyano, Ci-C3-Alkoxy oder d— C3-Haloalkoxy substi- 
tuiert sein kann; 

Ci -Ci-Alkylcarbonyl, Phenylcarbonyl oder mit Ci -C3-Alkyl, Halogen, Nitro, Cyano, Ci -C3-Alkoxy oder 
Halo-Ci — C3-alkoxy substituiertes Phenylcarbonyl bedeuten und 

R 1 und R 4 gemeinsam mit einem N-Atom einen 3-6-gliedrigen gesattigten heterocyclischen Ring bilden. 

2. Verbindungen der Formel I, bei denen R 2 Ci -Q-Alkyi, insbesondere Methyl und R 3 Q — Cs-Haloalkyl, 
insbesondere Trifluormethyl, bedeutea 

3. Verbindungen der allgemeinen Formeln II und V 
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wobei im Fall von Verbindungen der Formel II, bei denen R 2 » GH3 ist, R 3 nicht Nitro, Cyano, Methyl oder 
Methoxy sein kann, oder wenn R 2 - NO2 ist, R 3 nicht Fluor, Trifluormethyl oder Chlor sein kann, als 
Zwischenprodukte zur Herstellung der Verbindungen der Formel L 

4. Mittel mit herbizider Wirkung, gekennzeichnet durch einen Gehalt an mindestens einer Verbindung 
gem&B den Anspruchen 1 und 2. 

5. Mittel mit herbizider Wirkung gem&B Anspruch 4, in Mischung mit Trftger- und/oder Hilf sstotfen. 

6. Verwendung von Verbindungen gem£B den AnsprQchen 1 und 2 zur BekSmpfung raonokotyler und 
dikotyler Unkrautarten in landwirtschaftlichen Hauptkulturen. 
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